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Zpliaadb prlpravy vyeokoporezn1 perlové celulosy

54
34) obaahujiod aminofenylethyleulfonove skupiny

Udelem Febeni Je zplsob pfipravy vy-
gokoporezni perlovs celulosy obsahujiol
aminofenylethyleulfonové skupiny obecného
vzorce

R = 0 (=CH,CH, = 0), 50, ,@\N
, H,

kde aymboly =R, ~NH2 a n maji vyznam uve=-
deny v popise, Udelu se’ dosahuje reakci
perlové celulosy nebo jejiho hydroxylalkyl-
derivdtu s J nebo 4-aminofenylsulfatoxy-
ethyleulfonem v proatiedi smési pyridinu

a8 vody za prltomnosti hydroxiduoalkalio~
kého kovu p#i teplotéd 30 a% 80 ~C po dobu
1 az 8 hodin,
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Vyndlez se t¥kd zphsobu piipravy vysokoporézni perlové
celulosy obsahujici aminsfenylethylsulfonové skupinyy

Sorp&ni materidly, obsahujici primdrni aromatické amino=-
skupiny, nalézaJi ¥iroké uplatndni v riznfch oborech chemie i
chemické technologie bud p¥ifmo jako takové, nebo po jejich die~-
zotaci Ik imobilizaei enzymd, nebo Jako vychozi materidl pro
pripravu chelatacnmch sorbenti.

Pro zavedani aminoa’ rylovych zbytku do makromolekuly poly- o
sacharidd byle vypracovéna celd rada postupt. Mezi nejpouZiva-

" n¥jsi pat¥f reakce p.nitrdbenzylchloridu 8 polysacharidy na bé-

2zl agarosy nebo dextranu a ndsledujici redukce vzniklého p-nit-
robenzylpolysacharidu, ddle adice aminoarylvinylsulfonﬁ na hyd-
roxylové sgkupiny celulosy v prostfedi dimetylsulfoxidl pii

75 °¢ po dobu 15 hodin za prltomnosti hydroxidu sodneho(2 T % N,
1,95 mmol N g 9. Vygd{fho stupné adice aminoarylvinylsulfonl na
celulosu lze dosédhnout v prostiedi chlérbenzenu 8 pfedchézeji—
cim vysuSenim celulosy z pyridinu. Vlastni navdzéni eminoaryl-

vinvlsu%fonu se provddi p¥i 80 °¢ po dobu 5 hodin(3 5 %N
2,5 mmolig™

Je snahou doséhnout‘co nejvyééiho'stupné~navézéni aminoary- -
lového zbytku do makromolekuly celulosy (vyjddifeno v molech pri-
mdrnich aromatickich aminoskupin navdzanych na-l gram suché ce-
lulosy), nebof tim je determinovéna maximglné dosa¥itelnd vymén~
nd kapacitn ddle pPipravenych sorbentd. Stupen adice zdvis{ ne-
jen na kvalitd samotné celulosy, druhu reakdniho prostiedi a
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viech dal¥fich reakdnich podminkdch, ale ve velké mife také na

v , v ’ ’ ’ e , v, " , ’
- predupravé vychozi celulosy (odvodnovdni &i suSeni perlové ce-

lulosy).

Pro sorpéni chovéni sorbenti md velky vyznam jejich poro-
zita. Vychozi perlovd celulosa je vysoce pdrézni materidl a md
aZ 90 % objemovych port & obsahuje a¥ 5,6 g vody/g sudiny ce-
lulosy. Pro tento vysoky obsah vody v perlové celulosge nelze
pouZivat perlovou celulosu v pﬁvodnim nabotnalém stavu, nebof -
tato voda z¥eduje reakdni smés a tim se ziskaji produkty s niz-

kou vymémnou kapacitou nebo je tieba pouZivat velkého piebytku

reakénich &inidel. Pokud se odstrani voda z perlové celulosy
p¥imo odpaienim, dojde k Uplné ztrdtd porozity.

Dobré vysledky navdzdni aminoarylovjch zbytkd do makromo=
lekuly perlové celulosy se dosahuji p#i pouZiti p¥edem vysuSe-
né perlové celulosy z prostiedi orgenického rozpoustddla. Tim~ -
to zplsobem se sice dosdhne velkého gtupné navdzdani aminoarylo-

vého zbytku do perlové celulosy, aviak v disiedku vysuSeni per-.

1lové celulosy dochdzi Cdstecné k nevratnému sniZeni porozity,

nebof vysuSenim perlové celulosy i z prostiedi organického roz-

poudtddla dochdzi k v&t3imu &i mendifmu nevratnému sniZeni poro-

zity.

Tato $datednd nevratnd ztrdta porozity ve srovnéni s porozi-
tou vychozi perlové celulosy je velkou nevyhodou postupu p¥ipra=-
vy perlové celulosy s vizanym aminoarylvinylsulfonem podle AO
216 393, nebot chelatadni derivdty p¥ipravené z t&chto poloto-
varu vykazuji pomalou kinetiku sorpce (Ostsord salicyl, Tede

 perlovd celulosa obsahujici chemicky vézanou kyselinu salicylo=-

vou vykazuje pololas vymény 118 sekund pro roztok CuSO4 o kon-
centraci ¢ = 0,05 mol.1"1 pi¥i pH tohoto rxoztoku 4,4).

Vysokd porozite kone¥ndho produkitu je nezbytnd té% pro
Uspésnou sorpei vysokomolekuldrnich lédtek, pro sorpci imunoglo-
bulind a jinych biologicky aktivnich ldtek pii pousiti tohoto
derivdtu perlové celulosy jako noside v afinitni chropatografii.
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Uvedend nevyhody aminoarylovyich derivdtd perlové celulo-
sy obsahujici aminofenylethylsulfonové skupiny lze odstranit
zplsobem piipravy podle tohoto vyndlezu.

' Podstata zptsobu p¥ipravy vysokoporézni perlové celulosy
obsahujici aminofenylethylsulfonové skupiny spodivd v tom, Ze
gse perlovd celulosa nebo jeji hydroxyalkyldefivét nechd reago-
vat s 3 nebo 4-aminofenylsulfatoxyethylsulfonem v prostiedi
smési pyridinu a vody v obj., poméru 1 : 1 aZ 1 : 3 za pFitomnos-
t1 hydroxidu alkalického kovu p¥i teploté 30 aZ 80 °¢ po dobu
1 a%Z 8 hodin., Po zneutralizovéni reskéni smési se produkt izolu-
Je a promyje vodou. Postupem podle vyndlezu se dogsdhne stupné
adice aZ 2,5.10"3‘m01.g'f'l celulosy pii obsahu vody v produktu.
az 77 % hmot, | ‘ '

Vy581 G8inek vyndlezu spodivd ve srovndni se soudasnym

technickym stavem v tom, Ze vychozi perlovou celulosu neni tre~

ba odvodnovat eni vysudovat, tak¥e nemt¥e dojit k nevratné

ztrdté porozity, naVic~pfidéhim vody do reskéniho. prostiedi se

sni%7. spotieba ‘pyridinu, co# md vyznam nejen ekonomicky, ale i

ekologicky. Ddle pak vyslednd perlovd celulosa obsahujici ami=
_nofenylethylsulfonové skupiny vykazuje vy335{ obsah vody a tim

i vy$s{ obsah pdrt ne# perlovd celulosa piipravend podle AO

216 393. Porovnini vlastnosti perlové celulosy obsahujici p-ami=- .
nofenylethylsulfonové skupiny pripravené podle tohoto vyndlezu a
podle A0 216 393 je v tabulce 1, ' '

' Tabulka 1
— _— pEibl, vyn, A0 216 393 ___
druh celulosy, vychozi sret neett  spct - gETH*
% vody v produktu ‘ 73,99 77,22 63,89 - 69,50
objem pord, cm3/g sus. 2,84 3,39 1,77 2,28
mmol N / g sus. cel. 2,62 2,34 2,03 1,66

-+ 2ékledni perlovd celulosa
++ perlovd hydroxyethylcelulosa
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PFiklad 1

50 g odsdté perlové celulosy se rozmichd ve smdsi 27 ml
pyridinu a 27 ml vody, ve.které se predem rozpusti 23,6 g
4-aminofenyléulfatoxyethylsulfonu. Po pridavku 7,8 g hydfo-
xidu sodného se smds michd p¥i 80 °C jednu hodinu. Nyni se |
reakdni smés OkJSGII 50 ml 7¢ni kvselinou ch]orovodikovou, pro=
dukt se odesaje a promyje vodou.

Ziskand celulosa s 4-aminofenylsuifoethylovimi skupinami
obsshuje 3,67 hmot. % N, coZ ddpovidé 2,62 .'J.O"Bmo]..»g"l obsah

vody v produktu je 73,99 %, objem port 2,84 cmg.g'l.

Piiklad 2

50 g odsdté perlové hydroxyethylcelulosy se rozmichd ve
smési 14 ml pyridinu a 42 ml vody, ve které se predem rozpus-
t{ 24,0 g 3-aminofenylsulfatoxyethylsulfonu. Po p¥idavku 8 g
hydroxidu draselného se smds michd p¥i 40 °C 8 hodin. Nyni se
reakéni smés okyseli 50 ml 7%ni kyselinou chlorovodikovou, pro-.
dukt se odsaje a promyje vodou. :

Z{skand hydroxyethylcelulosa s.3-aminofenylsulfoethylovjmi
skupinami obsshuje 3,28 hmot, % N, co¥ odpovidd 2,34.10"'3 mol/g,
obsah vody v produktu Je 77,22 %, objem pérﬁ 3,39 cmB.gfl.
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PREDHMETD V.YN.KLEZU

- Zpisob pripravy vysokoporezni perlové oeluloay obsahujl-
ci aminofenylethylsulfonove skupiny obecného vzorce

R - 0~ G0, - o) , - sog_@‘
. ' mz

‘kde R je zbytek perlové celulosy, skupina -NH2 Je na benzeno~

vém ' jédre v poloze 3 . mebo 4, a n je O nebo l,vyznaleny tim,
%e se perlovd celulosa nebo jejd hydroxyelkylderivét pebhé reas-
govat 8 3 nebo 4-aminofenylsulfatoxyethylsulfonem v prostredi
smdsl pyridinu a vody v objemovém poméru 1 + 1 aZ 1 : 3 za p¥{~-
tomnosti hydroxidu alkalického kovu pFi teploté 30 az 8o Pc po
dobu 1 a¥% 8 hodin,
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